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(54) Title: EMULSIONS OF ORGANOPOLYSILOXANE AND ALKYLTRIALKOXYSILANE FOR IMPREGNATING 
CEMENT-BONDED FIBROUS BUILDING COMPONENTS 

(54)Bezeichnung: ORGANOPOLYSILOXAN-ALKYLTRIALKOXYSILANEMULSIONEN ZUR IMPRAGNIERUNG 
VON ZEMENTGEBUNDENEN FASHRBAUTEILEN 

(57) Abstract 

The invention concerns aqueous emulsions of (A) organopolysiloxane free from basic nitrogen and (B) aikyitrialkoxysilane 
which contain (C) an eraulsifier and (D) water. Organopolysiloxane (A) has formula RaSi(OR0bO4.a-b/2> wherein R has ident- 
ical or different, monovalent, optionally substituted Ci-Cjg hydrocarbon residues bonded by SiC, R^ has identical or differ- 
ent, monovalent, optionally substituted Ci-C^ hydrocarbon residues, a is equal to 0, 1, 2 or 3, on average 0.75 to 1.5, and b is 
equal to 1, 2 or 3, on average 0.2 to 2.0, and has a molecular weight of at least 600 g/mol. Also disclosed are a method for 
preparing said emulsions and their use for water-repellent impregnation of cement-bonded fibrous building components. 

(57) Zusamroenfassnng 

Die Eriindung betrifft wassrige Emulsionen von (A) Organopolysiloxan, das frei von basiscbem Stickstoff ist und (B) AI- 
kyltrialkoxysilan, die (C) einen Emulgator und (D) Wasser enthalten, wobei das Organopolysiloxan (A) die Formel Rg. 
Si(OR0bO4-a-b/2 in der R gleiche Oder verschiedene einwertige, gegebenenfalls substituierte tiber SiC-gebundene 
CpCjg-Kohlenwasserstoffreste, R* gleiche oder verschiedene einwertige CpCfi-Kohlenwasserstoffreste, a 0, 1, 2 oder 3, 
durchschnittlich 0,75 bis 1,5 und b 1, 2 oder 3, durchschnittlich 0^2 bis 2,0 bedeutet und ein Molekulargewicht von mindes- 
tens 600g/mol besitzt, ein Verfahren zu deren Herstellung und deren Verwendung zur wasserabweisenden Impragnierung 
von zementgebundenen Faserbauteilen. 
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Organopolyslloxan-AUcyl'krialkoxysilcmeiiiulsionen zur 
Xmpragnlerung von zementrgebundenen Faserbau'teilen 

Die vorliegende Erfindung betrifft wMssrige Emulsionen von 
Alkoxygruppen enthaltendem stickstof f f reien Organopolysi- 
loxan und Alkyltrialkoxysilan. 

Wassrige Emulsionen von Alkyltrialkoxysilanen und stick- 
stofffreien und basischen Stickstoff enthaltenden 
Organopolysilo-xanen mit Alkoxygruppen sind aus US-A-4 661 
551 (ausgegeben am 28. 4. 1987, H. Mayer et al., Wacker- 
Chemie GmbH) bekannt. Diese Emulsionen eignen sich gut zum 
Hydrophobieren von Baus-toffen, einschlieSlich Beton und 
zementgebundenen Faserbauteilen. Jedoch vergilben die damit 
behandelten Baustoffe unter dem Einflufi von Licht und Luft. 

Wassrige Emulsionen von Alkyltrialkoxysilanen zum Hydrophor 
bieren von Baustoffen sind u.a. aus US-A-4 877 654 (ausgege- 
ben am31» 10. 1989, M-E. Wilson, PGR Inc.) bekannt. Die 
Alkyltrialkoxysilane sind jedoch relativ teuer. 
Die Verwendung von preisgiinstigeren Emulsionen von Alkoxy- 
gruppen enthaltenden Organopolysiloxanen zum Hydrophobieren 
von Baustoffen ist in US-A-4 704 416 (ausgegeben am 3 . 5. 
1988, H. Eck und M. Roth, Wacker-Chemie GmbH) beschrieben. 
Die hydrophobierende Wirkung solcher Organopolysiloxane ist 
jedoch unbefriedigend. 
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Emulsion zum Impragnieiren der Oberf lachen von Baustoffen 
eingesetzt wird, trennen sich Methyltriethoxysilan, das 
tiefer in die Baustoffe eindringt und Polyme-thylsiloxaui, 
welches vorwiegend an der Oberf lache haftet und dort einen 
unerwiinschten Glanz veanirsacht. 

Es ist Aufgabe der vorliegenden Erfindung, preisgtinstige 
wSssrige Emulsionen zur wasserabweisenden Impragnierung von 
Baustoffen, insbesondere zementgebundenen Faserbauteilen 
bereitzustellen, die durch den EinfluJ3 von Licht xind Luft 
nidit vergilben und die eine gute impragnierende Wirlcung 
zeigen, ohne einen Glanz an der Oberflache der Baustoffe zu 
ver tir s achen . 

Die vorstehend beschriebene Aufgabe wird durch die vorlie- 
gende Erf indung gelost durch die Bereitstellung von wassri- 
gen Emulsionen von (A) Organopolysiloxan, das frei von 
basischem Stickstoff ist und (B) Alkyltrialkoxysilan, die 
(C) einen Emulgator und (D) Wasser enthalten, wobei das 
Organopolysiloxan (A) die Formel 

,R^Si(OR^)3^0^^ 
2 

hat, in der R gleiche oder verschiedene einwertige, gegebe- 
nenfalls substituierte uber SiC-gebundene Ci-Ci8""Kohlenwas- 
serstoffreste, R^ gleiche oder verschiedene einwertige Ci- 
Cg-Kohlenwasserstoffreste, a 0, 1, 2 oder 3, durchschnitt- 
lich 0,75 bis 1,5 und b 1, 2 oder 3, diirchschnittlich 0,2 
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bis 2,0 bedeutet und ein Molekulargewicht von mindestens 
eoog/mol besitz-t. 

Obwohl in der oben aufgeftihrten Formel nicht aufgefUhrt, 
kann ein Teil der Res-be R diirch direkt an Siliciiamatome ge- 
bundene Wasserstof f atome ersetzt: sein. Dies ist jedoch 
nicht bevorzugt* 

Vorzugsweise enthalten die Reste R hochstens 12 Kohlenstof f- 
atoitie je Rest. Beispiele fiir Reste R sind Alkylreste, wie 
der Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, iso-Propyl-, n-Butyl-, iso- 
Butyl-, tert. -Butyl-, n-Pentyl-, iso-Pentyl-, neo-Pentyl-, 
tert. -Pentylrest, Hexylreste, wie der n-Hexylrest, Heptyl- 
reste, wie der n-Hepty Irest , Octylreste, wie der n-Octylrest 
und iso-Octylreste, wie der 2 , 2 , 4-Triinethylpentylrest, No- 
nylreste, wie der n-Nonylrest, Decylreste, wie der n-Decyl- 
rest, Dodecylreste, wie der n-Dodecylrest ; Alkenylreste , wie 
der Vinyl- und der Ally Ir est; Cycloalkylreste , wie Cyclo- 
pentyl-, Cyclohexyl-, Cycloheptylreste und Methylcyclohexyl- 
reste; Arylreste, wie der Phenyl- und der Naphthylrest ; 
Alkarylreste, wie o-, m-, p-Tolylreste , Xylylreste und 
Ethylphenylreste; Aralkylreste , wie der Benzylrest, der 
alpha- und der B- Pheny lethylrest • 

Beispiele fur substituierte Reste R sind Cyanalkylreste, wie 
der 6-Cyanethylrest , und halogenierte Kohlenwasserstof f- 
reste, beispielsweise Halogenalkylreste, wie der 3,3,3-Tri- 
f luor-n-propylrest , der 2, 2, 2, 2', 2', 2' -Hexaf luorisopropyl- 
rest, der Heptaf luorisopropylrest, und Halogenarylreste, wie 
der 0-, m-, und p-Chlorphenylrest . 

Wegen der leichteren ZugSnglichkeit sind vorzugsweise min- 
destens 50 % der Reste R, insbesondere mindestens 80 % der 
Reste R Methylreste. 
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In der vorstehenden Formal bedeutet a vorzugsweise durch- 
schnittlich 0,9 bis 1,1 und b vorzugsweise 0,8 bis 1,4, ins- 
besondere 1,0 bis 1,2. 

Es kann ein Organopolysiloxan, vorzugsweise eines der vor- 
stehenden Formel eingesetzt werden, es konnen auch mehrere 
Organopolysiloxane eingesetzt werden. 

Besonders bevorzugt als Organopolysiloxane (A) sind solche, 
die dtirch Umsetzung von Methyltrichlorsilan oder Phenyl- 
trichlorsilan mit Ethanol in Wasser erhaltlich sind, z.B. 
solclie der Summenf ormel 

Oder 

<=6«5Si<°S«5)0.72°l,14 

Vorzugsweise haben die Organopolysiloxane (A) und dcunit auch 
die Organopolysiloxane der Formel (I) eine ViskositSt von 15 
bis 2000 mPa.s bei 25*C, insbesondere 20 bis 200 mPa.s bei 
25* C. 

Das Alkyltrialkoxysilan (B) besitzt gleiche oder verscliie- 
dene einwertige gegebenenf alls substituierte iiber sic-gebun- 
dene C2-Cj^5-Alkylreste und vorzugsweise gleiche oder ver- 
schiedene gegebenenf alls substituierte Ci-Cg-Alkoxyreste- 

Bevorzugte Alkylreste besitzen 4 bis 10 Kohlenstof f atome, 
wie der n-Butyl-, sec. -Butyl-, iso-Butyl-, tert. -Butyl-, n- 
Pentyl-, iso-Pentyl-, neo-Pentyl-, tert. -Pentylrest, Hexyl- 
reste, wie der n-Hexylrest, Heptylreste, wie der n-Heptyl- 
rest, octylreste, wie der n-Octylrest und iso-Octy Ireste , 
wie der 2,2,4-Trimethylpentylrest, Nonylreste, wie der n- 
Nonylrest, Decylreste, wie der n-Decylrest; Cycloalkylreste, 
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wie Cyclopenty 1- , Cyclohexyl- und Cycloheptylreste und 
Methylcyclohexylreste - 

Die substituierten Alkylreste sind Cyanalkylreste , wie der 
fi-Cyanethylrest, und Halogenalky Ireste , wie der 3,3,3-Tri- 
f luor-n-propylrest , der 2, 2, 2, 2', 2', 2' -Hexaf luorisopropyl- 
rest und der Heptaf luorisopropylrest. 

Bevorzugte Alkoxyreste des Alkyltrialkoxysilans besitzen 1 
bis 4 Kohlenstof fatome, wie der Methoxy-, Ethoxy-, n-Prop- 
oxy-, Isopropoxy-, n-Butoxy-, iso-Butoxy-, sec.-Butoxy-, und 
tert. -Butoxyrest, wobei die Methoxy- und Ethoxyreste beson- 
ders bevorzugt sind. 

Die Alkoxyreste des Alkyltrialkoxysilans konnen lait Cyano- 
gruppen und Halogenatomen substituiert sein. 

Es kann ein Alkyltrialkoxysilan, es konnen auch Gemische aus 
mehreren Alkyltrialkoxysilanen verwendet werden. 

Die erfindungsgemSBen wSssrigen Emulsionen enthalten einen 
an sich bekannten Emulgator. 

Als anionische Emulgatoren eignen sich besonders: 

1- Alkylsulf ate, besonders solche mit einer Kettenlange von 
8 bis 18 C-Atomen, Alkyl- und Alkarylethersulf ate mit 8 bis 
18 C-Atomen im hydrophoben Rest und 1 bis 40 Ethylenoxid 
(EO)- bzw, Propylenoxid(PO) einheiten. 

2. Sulfonate, besonders Alkylsulf onate mit 8 bis 18 C-Atomen, 
Alkylaryl sulfonate mit 8 bis 18 C-Atomen, Tauride, Ester und 
Halbester der Sulf obernsteinsaure mit einwertigen Alkoholen 
Oder Alkylphenolen mit 4 bis 15 C-Atomen; ggf . konnen diese 
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konnen diese Alkohole oder Alkylphenole auch mit 1 bis 40 
EO-Einheiten ethoxyliert sein. 

3. Alkali- tind Ammoniumsalze von CarbonsSuren mit 8 bis 20 
C-atomen im Alkyl-, Aryl-, Alkaryl- oder Ar alky Ir est. 

4. Pliosphorsaureteilester und deren Alkali- iind Ammonium- 
salze, besonders alkyl- und Alkarylphosphate mit 8 bis 20 C- 
Atomen im organischen Rest, Alkylether- bzw, Alkarylether- 
phosphate mit 8 bis 20 C-Atomen im Alkyl- bzw, Alkarylrest 
und 1 bis 40 EO-Einheiten . 

Als nichtionische Emulgatoren eignen sich besonders: 

5. Polyvinylalkohol, der noch 5 bis 50 %, vorzugsweise 8 bis 
20 % Vinylacetateinheiten aufweist, mit einem Polymer isa- 
tionsgrad von 500 bis 3000. 

6. Alkylpolyglycolether, vorzugsweise solche mit 8 bis 40 
EO-Einheiten und Alkylresten von 8 bis 20 C-Atomen. 

7. Alkylarylpolyglycolether/ vorzugsweise solche mit 8 bis 
40 EO-Einheiten und 8 bis 20 C-Atomen in den Alkyl- und 
Arylresten. 

8. Ethylenoxid/PropylenoxidCEO/PO) -Blockcopolymere, vorzugs- 
weise solche mit 8 bis 40 EO- bzw. PO-Einheiten . 

9. FettsSuren mit 6 bis 24 C-Atomen. 

10. Naturstoffe und deren Derivate, wie Lecitin, Lanolin, 
Saponine, Cellulose; Cellulosealkylether und Carboxyalkyl- 
cellulosen, deren Alkylgruppen jeweils bis zu 4 Kohlenstoff- 
atome besitzen. 
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11. Polare Gruppen enthaltende lineare Organo(poly) siloxane, 
insbesondere solche mit Alkoxygruppen mit bis zu 24 C-Atomen 
und/oder bis zu 40 EO- und/oder PO-Gruppen. 

Als kationische Emulgatoren eignen sich besonders: 

12- Salze von primaren, sekundaren und tertiaren Fettaminen 
mit 8 bis 24 C-Atomen mit Essigsaure, Schwef elsaure , Salz- 
saure und Phosphorsaur en . 

13. Quarternare Alkyl- und Alkylbenzolammoniumsalze, insbe- 
sondere solche, deren Alkylgruppe 6 bis 24 C-Atome besitzen, 
insbesondere die Halogenide, Sulfate, Phosphate und Acetate. 

14. Alkylpyridinium-, Alkyl imidazolinium- und 
Alkyloxazoliniimsalze, insbesondere solche, deren Alkylkette 
bis zu 18 C-Atome besitzt, speziell die Halogenide, Sulfate, 
Phosphate und Acetate. 

Als Ampholytische Emulgatoren eignen sich besonders: 

15. Langkettig substituierte Aminosauren, wie N-A13cyl-di- 
(aminoethyl-)glycin oder N-Alkyl-2-aminopropionsauresalze. 

16. Betaine, wie N- (3-Acylamidopropyl) -NzN-dimethylammonium- 
salze mit einem Cg-Cis-Acylrest und Alkyl-imidazolium-Beta- 
ine. 

Bevorzugt als Emulgatoren sind nichtionische Emulgatoren, 
insbesondere der vorstehend unter 5. aufgefiihrte Polyviny- 
lalkohol. Besonders bevorzugte Polyvinylalkohole enthalten 
noch 10 bis 15 % Vinylacetateinheiten und weisen einen Poly- 
merisationsgrad von 1200 bis 2000. 
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Die erf IndungsgemaBen vassrigen Emulsionen entihal^en 30 bis 
95 Gew.-%, vorzugsweise 35 bis 70 Gew«-%, insbesondere 45 
bis 60 Gew.— % Wasser. 

Xn den erfindungsgeiaaBen Emulsionen liegb das Gewich-bsver- 
hSltuiis von (A) Orgamopolysiloxan und (B) Alkyl'trialkoxysi- 
Ian bei XOO:l bis 1:1. Vorzugsweise liegt das Gewichtsver- 
haltnis von (A) Organopolysiloxan zu (B) Alkyl-trialkoxysilan 
bei 24:1 bis 1:1. Besonders bevorzugt ist ein Gewichtsver- 
haitnis von (A) Organopolysiloxan zu (B) Alkyltrialkoxysilan 
von 10:1 bis 2:1, insbesondere 5:1 bis 3:1. 

Der Anteil des Emulgators (C) kann 0,1 bis 15 Gew,-% der Ge- 
samtmenge von (A) Organopolysiloxan und (B) Alkyltrialkoxy- 
silan betragen- Vorzugsweise liegfc er bei 2 bis 10 Gew.-%. 

Die erf indungsgemHBen Emulsionen kSnnen zusStzlich iibliche 
Ftills-toffe und Verdickungsmit'tel , insbesondere versliarkende 
Ftills-toffe, also FUlls-toffe mit: einer BET-Oberf lache von 
mehr als 50 m^/g, wie pyrogen hergest:ellt:e Kieselselure, ge- 
f Sllte Kieselsaure und Silicium-Aliminium-Mischoxide groBer 
BET-Oberf ISche entUialten. Besonders geeignet is-t hochdisper- 
se Kieselsaure. Es kann eine Art von Fiillstoff , es kann auch 
ein Gemisch von mindestens zwei Ftillstoff en eingesetzt wer- 
den. 

Die erf IndungsgemaBen Emulsionen konnen auch noch Puffersub- 
stanzen enthalten, die den pH-Wert im Bereich von 4 bis 7 
stcLbilisieren, in dem die Alkyltrialkoxysilane sehr hydro ly- 
sebestandig sind. Geeignet sind alle orgeuiischen und anor- 
ganischen Saxiren und Basen, die sich gegenUber den ubrigen 
Bestandteilen der erf indungsgemeiBen Emulsionen chemisch in- 
ert verhalten, insbesondere die Alkali-, Erdalkali- und Am- 
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moniuiftsalze von CarbonsSur en , Phosphor- Kohlen- und 
Schwefelsaure. Besonders bevorzugt: sind Natritimcarbonat , Na- 
tr iiimhydr cgencarbonat > Natriumhydrogenphosphat, Natriumace- 
tat und ein Gemisch aus Essigsaure und wassriger Ammoniak- 
losung. Die bevorzugte Menge an Puff ersubstanzen liegt zwi- 
schen 0,01 und 4 Gew.-%. 

Die erf indungsgemaBen Emulsionen konnen zusatzlich zu den 
vorstehend beschriebenen Bestandteilen als Zusatzstoffe Fun- 
gizide, Bakterizide, Algicide, Mikrobicide, Geruchsstof f e, 
Korros ions inhibitor en, EntschSumer und, wenn auch nicht be- 
vorzugt, organische Losungsmittel enthalten. Die erf indungs- 
gemaBen Emulsionen enthalten Zusatzstoffe jeweils vorzugs- 
weise in Mengen von 0,001 bis 1 Gew.-%, insbesondere von 
0,01 bis 0,1 Gew,-%. 

Die Mengenangaben fiir Fiillstoffe, Verdickungsmittel, Puff er- 
substanzen und Zusatzstoffe sind jeweils bezogen auf die 
Suitone der Gewichte von (A) Organopolysiloxan, (B) Alkyl- 
trialkoxysilan, (C) Emulgator und (D) Wasser. 

Ebenfalls Gegenstand der Erf indung ist ein Verfahren zur 
Herstellung einer wassrigen Emulsion von (A) Organopolysi- 
loxan, das frei von basischem Stickstoff ist und (B) Alkyl- 
trialkoxysilan, die (C) einen Emulgator und (D) Wasser 
enthait, wobei das Organopolysiloxan (A) die Formel 

R^Si(OR^)j^O^^ 
2 
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hat, in der R gleiche oder verschiedene einwertige, gegebe- 
nenfalls substituierte fiber SiC-gebundene Ci-Cig-Kohlenwas- 
sers1:o££rest:e, gleiche oder verschiedene einwertige C^- 
C^-Kohlenwasserstof freste, a 0, 1, 2 oder 3, durchschnitti- 
lich 0,75 bis 1,5 und b l, 2 oder 3, durchschnittlich 0,2 
bis 2,0 bedeutet und ein Molekulargewicht von mindestens 
eoog/mol besitzt 

und wobei zunachst nur ein Teil des Wassers mit (A) dem Or- 
ganopolysiloxan, (B) dem Alkyltrialkoxysilan \ind (C) dem 
Emulgator emulgiert wird und anschlieBend das restliche Was- 
ser zuemulgiert wird. 

Die erf indungsgemaBen wassrigen Emulsionen konnen nach iibli- 
chen Verfahren zur Herstellung von wSssrigen Emulsionen ber- 
gestellt werden- Vorzugsweise wird zunSchst nur ein Teil des 
Weissers mit (A) dem Organopolysiloxan, (B) dem Alley Itrial- 
koxysilan und (C) dem Emulgator emulgiert, bis eine viskose 
Qlphase entsteht und anschlieBend das restliche Wasser zur 
Bildung einer weniger viskosen Emulsion zuemulgiert. Das 
Organopolysiloxan kann auch im Alkyltrialkoxysilan geldst 
werden, wodurch beide Komponenten gleichzeitig zu der Emul- 
sion aus Emulgator und Wasser gegeben werden. 

Das Emulgieren kann in einer Emulgieranlage diskontinuier- 
lich Oder vorzugsweise kontinuierlich in einer Durchlauf- 
mischanlage erfolgen. 

Die Emulsionen werden vorzugsweise bei 0 bis 50 *C, insbeson- 
dere bei 20 und vorzugsweise bei Drucken von 0,5 bis 2 MPa 
{abs.}, insbesondere bei 0,1 MPa (abs.) hergestellt. 

Die erfindungsgemSBen Emulsionen eignen sich zur wasserab- 
weisenden XmprSgnierung von Baustoffen, wie Natur- oder 
Kunststein, Beton, Zement, Mauerwerk iind Porenbeton. 
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Die Emulsionen sind besonders geeignet zur wasserabweisenden 
Impragnierung von zementgebundenen Faserbauteilen, deren Fa- 
sern aus Naturfasern Oder Synthesef asern bestehen. Geeignete 
Naturfasern sind Mineralf asern, wie Steinwolle, Quarz- oder 
Keramikf asern oder Pflanzenf asern, wie Zellulose. Geeignete 
Synthesef asern sind beispielsweise Glasfasern, Kvmststoff- 
f asern und Kohlef asern. 

Besonders bevorzugt ist die Verwendung der erf indungsgemaBen 
Emulsion zur Impragnierung von zementgebundenen Zellulose- 
faserbauteilen. Die Zellulosef asern konnen beispielsweise 
Jute-, Kokos- Oder Hanff asern sein oder aus Papier, Karton 
Oder Altpapier stammen. 

Die erf indungsgemSBen Emulsionen eignen sich fiir die Anwen- 
dung in Masse, d.h. die Emulsion wird der hydraulischen Mi- 
schung zur Herstellung von Bauteilen vor dem Abbinden zuge- 
setzt Oder fiir die Impragnierung von Bauteilen nach dem Ab- 
binden. 

Die erf indungsgemaBen Emulsionen konnen vor ihrer Verwendung 
als Hydrophobierungs- und Impragnierungsmittel mit Wasser 
verdiinnt werden. Bci der Oberf lachenimpragnierung von Bau- 
stoffen nach dem Abbinden ist eine Verdiinnung bis zu einem 
Gesamtgehalt von (A) Organopolysiloxan und (B) Alkyltrialko- 
xysilan von l Gew-% giinstig. 



In den nachf olgenden Beispielen sind, falls jeweils nicht 
anders angegeben, 

a) alle Mengenangaben auf das Gewicht bezogen; 

b) alle Drucke 0,1 MPa (abs.); 

c) alle Temperaturen 20® C . 



wo 92/19(»71 PCr/EP92/00948 

- 12 - 



Beispiele 

Hers'tellung des Orgsmopolysiloxans (A) : 

Das ±n den folgenden Bexsplelen als Organopolysiloxan (A) 
verwende^e Monomethylsiloxan mit iiber Sauerstoff an Silicitim 
gebundenen Ethylgruppen wurde hergestiell't vie folg^: 

Ein Gemisch aus 10 Mol Etlianol und 5,5 Mol Wasscr wurde aus 
einem Tropftrichter zu einem Gemisch aus 6 Mol Methyltri- 
chlorsilan und 400 g Toluol unter Riihren tropfenweise gege- 
ben, wobei gasformiger Chlorwasserstiof f en-twich und sich der 
zunSchs-t bei 3CC befindliche Inhalt: des ReaJctionsgefSfies 
s-teirk abkiUil-te. Nach Beendigung der Zugabe des Et:hanol-Was- 
sergemisches wurde das Reaktionsgemisch auf 40**C erwarmt: und 
bei 0,20 kPa (abs.) ein Gemisch aus E-thanol, Wasser und 
Chlorwassers-toff eJades-killiert. Restlicher Chlorwasserstoff 
wurde mit: wasserfreiem Natzriumcarbona't neu^ralisiert: und an- 
schlieBend restliches Etihanol imd Wasser bei 0,3 0 ScPa (abs.) 
bis 120*C als Temperatur des fliissigen Kolbeninhalts ab- 
destilliert. Nach Abkuhlung und Filtrieren des bei der De- 
stination erhaltenen Riickstandes wurde eine klare, farblose 
Fliissigkeit mit einer Viskpsitat von 20 mPa.s bei 23 °C er- 
halten. Sie hat die Bruttoformel 

CH3Si(OC2H5)o,8°l,l . 
Dieses Organopolysiloxan hat ein Molekulargewicht von 
650 g/mol. 
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B^j.spi,eX 

Herstiellung der erfindungsgemaBen Emulsion: 

In einer Turrax Emulgiervorrichtung wurden 20,25 Gewichts- 
teile Wasser mit 2,25 Gewichtsteilen Polyvinylalkohol mit 
einem Polymer isationsgrad von etwa 1600 und der noch 11-14% 
Acetoxyethyleneinheiten aufwies (Polyviol® w 25/140 von 
Wacker-Chemie, Mttnchen) bei looo U/min emulgiert. An- 
schlieBend wurden 38 Gewichtsteile des vorstehend herge- 
stellten Organopolysiloxans (A) , 10 Gewichtsteile Isooctyl- 
trimethoxysilan (VP 1316 von Wacker-Chemie GmbH, Munchen) , 
und 2 Gewichtsteile hochdisperse Kieselsaure mit einer BET- 
Oberfiache von 120 m2/g (Wacker HDK H 15® von Wacker-Chemie 
GmbH, MUnchen) in der angegebenen Reihenfolge bei 15000 
U/iuin emulgiert. Es bildete sich eine viskose Slphase, die 
beim anschlieBendem Emulgieren mit weiteren 27,5 Gewichts- 
teilen Wasser diinnf Itissiger wurde. Die Gesamtzeit fOr das 
Emulgieren betrug lo min. In die erhaltene Emulsion wurden 
schlieBlich 0,1 Gewichtsteile einer 20 Gew.%igen Natrium- 
acetatl6sung und o,05 Gewichtsteile eines Fungizids einge- 
riShrt. 

Herstellung der nicht erfindungsgemaBen Emulsion: 

Auf gleiche Weise wurde eine Emulsion hergestellt, bei der 
anstatt der lo Gewichtsteile Isooctyltrimethoxysilan weitere 
10 Gewichtsteile des Organopolysiloxans (A) eingesetzt wur- 
den. Diese Emulsion enthielt also 48 Gewichtsteile des 
Organopolysiloxans (A) . 



BNSDOqP: <WQ 9818671 A1 I > 



wo 92/19671 



PCr/EP92/00948 



- 14 - 

Anwenduncrsbeispiel ; 

Hers-kellun? der zementigebundenen Faserbau^elle als 
PrOflcarper: 

XO Gewichtrs-keile Papiertticher (von Papierhygiene GmbH, Hei- 
delberg) wurden in einem ReiBwolf zerkleinert und mit 56 Ge- 
wichtsteilen Wasser versetzt. Die feuchte Papiermasse wurde 
nach 24 Stunden Lagerung mit einem Dissolver homogenisiert, 
mit 5 Gewichtsteilen feinkornigem Quarzsand,^ 75 Gewichtstei- 
len Portlandzement 45F, 10 Gewichtsteilen Calciumcarbonat 
und gegebenenf alls Hydrophobierungsmittel versetzt und er- 
neut intensiv gemischt. Die Faser-Zementmasse wurde an- 
schlieBend in einer Nutsche mit Wasserstrahlvakuum mit einem 
Druckstempel uber ein Stahlsieb abgepreBt. Der feuchte PreB- 
Icuchen mit einem Durchmesser von 9,5 cm und einer Dicke von 
1,5 cm wurde zum Abbinden 6 Tage bei 50 % rel. Luftfeuchte 
gelagert. 

Die Henge des zugegebenen Hydrophobierungsmittels wurde be- 
rechnet in Gew.-% der Gesamtmenge von Zement, Faser, sand 
und Calciumcarbonat. Zugegeben wurden 0, 1 bzw. 5 Gew.-% 
Hydrophobierungsmittel « 

Als Hydrophobierungsmittel wurden verwendet: 

1. Vorstehend beschriebene erf indungsgemaBe Emulsion mit 38 
Gew,-% Organopolysiloxan und 10 Gew--% Alkyltrialkoxy- 
silan 

2. Vorstehend beschriebene nicht erf indungsgemaBe Emulsion 
mit 48 Gew--% Organopolysiloxan 

3. Kein Hydrophobierungsmittel 

Einige PrQfkSrper, die ohne Hydrophobierungsmittel herge- 
stellt worden waren, wurden nach Ablauf der Lagerungszeit 5 
Minuten in Xmpr3gnierl3sung getaucht und anschlieBend 5 Tage 
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gelager-t. Als ImprSgnierlSsung diente eine VerdUnniing der 
vorstehend beschriebenen Hydrophobierungsiai1:1:el mit: Hasser 
im VerhSltnis 1:8 bzw- 1:15. Die OberflSchen der Priifkorper 
haben ihr inatites Aussehen behalten. 

Druckwasserpriifimg nacli DJN 18180: 

Die Priifkorper wurden 60 bzw. 120 min, in einem Wasserbad 
bei Raumtemperatur gelagert. Die Wassersaule uber der Priif- 
korperoberf lache betrug 50 mm. Die Wasserauf nahme wurde gra- 
vimetrisch ermittelt und als Gew.-% berechnet. 

Die Ergebnisse der Druckwasserprtifung nach Hydrophobierung 
durch Zugabe des Hydrophobieriingsmitt:els in Masse sind in 
Tabelle I auf gef tihrt: . 



Tabelle I: Hydrophobierung durch Zugabe in Masse 



Hydrophobierungsmittel 


1 Wasserauf nahme 


in Gew.-% 


Menge in Gew.-% 


1 nach 60 min 


nach 120 min 


1 1 


1 4,7 


5,6 


5 


1 1,4 


1/9 


2 1 


1 9r7 


15,5 


5 


1 1,8 


2,4 


3 


1 26,2 


26,5 



Die Krgebnisse der Druckwasserpxiifung nach XmprSgnierung 
durch Tauchen in eine verdunnte Emulsion als Hydrophobie- 
rungsmittel sind in Tabelle XI aufgefUhrt. 
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TateUe XI: Impragnxeren dorcli Tauclten 



Hydropliobier- 


VerdiinnungI 


Wasseraufnahme 


in Gew.-% 


ungsmi'b'kel 


mil: Wasseri 


nach 60 min 


nach 120 min 


1 


1:8 1 




1/8 




1:15 I 


1/4 


2/4 


2 


1:8 1 


1,4 


2,6 




1:15 1 


1/8 


3,7 


3 




26,2 


26,5 



BNSDOCID: <WO flai9671A1J_> 



wo 92/19671 



- 17 - 



PCr/EP92/a0948 



Pa-tentanspriiche 

X. WHssrige Emulsion von (A) Organopolysiloxan, das 
frei von basischem Sticks-toff ist und (B) 
Alley Itrialkoxysilan, die (C) einen Emulgator und (D) 
Wasser enthMlt, wobei das Organopolysiloxan (A} die 
Formel 

R^Si(OR^)j,0^^ 
2 

hat, in der R gleiciie oder verschiedene einwertige, 
gegebenenf alls substituierte iiber SiC-gebundene C^-C^q- 
Kohlenwasserstof f reste, gleiche oder verschiedene 
einwertige Ci-Cg-Kohlenwasserstof freste, a 0, 1, 2 oder 
3, durcbschnittlich 0,75 bis 1,5 und b 1, 2 oder 3, 
durchschnittlich 0,2 bis 2,0 bedeutet und ein 
Molekulargewicht von mindestens 600g/iaol besitzt. 

2 • Emulsion nach Anspruch 1 , wobei a dTirchschnittlich 0 , 9 
bis 1,1 und b durchschnittlich 1,0 bis 1,2 bedeutet. 

3. Emulsion nach Anspruch 1 oder 2, wobei R Methyl- oder 
Phenylreste bedeutet und R^ Methyl- oder Ethylreste 
bedeutet • 

4. Emulsion nach einem der Anspriiche 1 bis 3, wobei das 
AlJcyltrialkoxysilan (B) gleiche oder verschiedene 
einwertige Ci-Cis-Alkylreste und gleiche oder 
verschiedene Ci-Cg-Alkoxyreste besitzt. 
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5. Emulsion nach einem der Ansprtiche 1 bis 4, wobei das 
Gewiclitsverhaltnis von (A) Organopolysiloxan zu (B) 
Alkyltrialkoxysilan 100:1 bis 1:1, insbesondere 10:1 bis 
2:1 betrSgt, 

6. Emulsion nach einem der AnsprUche 1 bis 5, wobei der 
Emulgator (C) ein Polyvinylalkohol ist, der noch 8 bis 
20 % Vinylacetateinheiten aufweist:, mit einem 
Polymerisationsgrad von 500 bis 3000. 

7. Emulsion nach einem der Ansprtiche 1 bis 6, die 
Puffersubstanzen enthalt,. welche den pH-Wert im Bereich 
von 4 bis 7 stabilisieren. 

8. Verfahren zur Herstellung einer wassrigen Emulsion von 
(A) Organopolysiloxan, das frei von basischem Stickstoff 
ist und (B) Alkyltrialkoxysilan, die (C) einen Emulgator 
und (D) Wasser enthait, wobei das Organopolysiloxan (A) 
die Formel 

R^Si(OR^)j^O^^ 
2 

hat, in der R gleiche oder verschiedene einwertige, 
gegebenenfalls substituierte iiber SiC-gebundene C^-C^s^ 
Kohlenwasserstoffreste, gleiche oder verschiedene 
einwertige Ci-Cg-Kohlenwasserstof freste, a 0, 1, 2 oder 
3, durchschnittlich 0,75 bis 1,5 und b 1, 2 oder 3, 
durchschnittlich 0,2 bis 2,0 bedeutet und ein 
Molekulargewicht von mindestens 600g/mol besitzt 
und wobei zunSchst nur ein Teil des Wassers mit (A) dem 
Organopolysiloxan, (B) dem Alkyltrialkoxysilan und (C) 
dem Emulgator emulgiert wird und anschliefiend das 
restliche Wasser zuemulgiert wird. 
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9. Verwendung der Emulsion nach einem der Anspriiche 1 bis 7 
zur wasserabweisenden ImprSgnieriing von zementgebundenen 
Faserbauteilen . 
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